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(3) Met node und Vorrichtung zur beschleunigten Anretcherung von Analyten wahrend der 
Festphasenmikroextraktion 

(57) Die voriiegende Erfindung betrrfft eine Methode und erne 
Vorrichtung zur Beschleunigung der Anretcherung von Ana- 
lyten aus der flussigen Phase in etne Mikrofaser wahrend der 
Festphasenmikroextraktion. 

Die Beschleunigung des Obergangs von Analyten aus der 
Probenflussigkeit und Anreicherung in die Mikrofaser wird 
durch eine zusatzliche Rotation der Mikrofaser um ihre 
eigene Achse erreicht. Die Probenflussigkeit wird dabei 
nicht geruhrt. 
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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft eine Methode und 
eine Vorrichtung zur Beschleunlgung der Anreicherung 
von Anaiyten (z. B. Pestiziden) aus der flussigen Phase 
(z. B. Wasser) in eine Mikrofaser (z. B. in eine mit einer 
polymeren Flussigkeit beschichteten Fused silica Faser). 

Es ist bereits bekannt, da£ im Wasser befindliche 
Schadstoffe in einer Mikrofaser angereichert und an- 
schlieBend mit Hilfe eines Gaschromatographen analy- 
siert werden konnen. Diese als Festphasenmikroextrak- 
tion oder SPME (solid phase micro extraction) bekannte 
Technik wurde von Janusz B. Pawliszyn erfunden (EP- 
523 092 Bl vom 29.06.1994). Ein Oberblick uber die Lei- 
stungsfahigkeit dieser Methode wurde von Pawliszyn 
und Mitarbeitern in der Zeitschrift Eniviron. ScL Tech- 
noL VoL 28, Nr. 13, S. 569A-574A, 1994 publiziert 

Dabei wird eine 1 cm lange und 100 urn dicke Fused 
silica Faser mit einer festen Flussigkeit (z. B. Polydime- 
thylsiloxan) beschichtet und mit Hilfe einer speziellen 
Vorrichtung (SPME-Halter der Firma Supelco, USA) in 
die Probenflussigkeit eingetaucht Im Wasser befindli- 
che Schadstoffe (Analyte) werden in dieser Faser ange- 
reichert und anschlieQend im Injektor eines Gaschro- 
matographen thermisch desorbiert und analysiert 

Zeitlich lauft der Vorgang wie folgt ab (siehe auch 
Abb. 1): 

VI Positionieren der Hohlnadel (2) uber der Proben- 
flussigkeit (6> 

V2 Herausschieben der in der Hohlnadel (2) befindli- 
chen Mikrofaser (1) aus der Hohlnadel (2) in die Proben- 
flussigkeit (6). 

V3 Extraktion von Anaiyten aus der Probenflussig- 
keit (6) in die Mikrofaser (1), Dieser Zeitabschnitt wird 
als Analytanreicherungszeit bezeichnet 

V4 Zuruckschieben der Mikrofaser (1) in die Hohlna- 
del (2). 

V5 Positionieren der Hohlnadel (2) uber dem Injektor 
eines Gaschromatographen. 

V6 Durchstechen der Hohlnadel (2) durch das Septum 
des Injektors und Positionieren der Hohlnadel im hei- 
Ben Insert des Injektors. 

V7 Herausschieben der Mikrofaser (2) aus der Hohl- 
faser. 

V8 Thermische Desorption der Anaiyten aus der Mi- 
krofaser. Dieser Zeitabschnitt wird als Analytdesorp- 
tionszeit bezeichnet 

V9 Zuruckschieben der Mikrofaser (1) in die Hohlna- 
del (2). 

V10 Herausziehen der Hohlnadel (2) aus dem Injek- 
tor des Gaschromatographen. 

Der zeitliche Ablauf (Punkte VI bis V10) kann sowohl 
manuell als auch automatisch mit Hilfe eines Autosam- 
plers durchgefuhrt werden. Nachteilig sind bei dieser 
Methode die langen Analytanreicherungszeiten beim 
Nachweis von Anaiyten im Spurenbereich (Konzentra- 
tion kleiner 1 u.g/1) mit Anreicherungszeiten von Ober 
5 h und langer. 

Um die Anreicherungszeiten zu verkurzen wird ubli- 
cherweise wahrend der Analytanreicherung die Proben- 
flussigkeit (6) mit einem Magnetruhrer gerfihrt 

Intensives RQhren der ProbenflOssigkeit (6) kann zu 
einen Verlust von Anaiyten fuhren, da das RQhren der 
gesamten Probenflussigkeit (6) eine verstarkte Wech- 
selwirkung der Anaiyten mit den aktiven Zentren der 
inneren GefaBoberflachen bedingt Die gleiche Be- 
schleunlgung der Analytanreicherung wird durch nach- 
folgende Of fenbarung erzielt: 



Wahrend der Anreicherung von Anaiyten aus der 
Probenflussigkeit in die Mikrofaser (Analytanreiche- 
rungszeit) rotiert die Mikrofaser (1) zusatzlich um ihre 
eigene Achse. Die Probenflussigkeit (6) wird dabei nicht 
5 geriihrt 

AUgemeine Beschreibung des erfindungsgemaBen 
Verfahrens: Abb. 1 zeigt die Vorrichtung zur beschleu- 
nigten Anreicherung von Anaiyten hi die Mikrofaser (1). 
Am oberen Ende des Fuhrungskolben (3) eines kom- 

iq merziellen SPME-Halters wird mit Hilfe einer Gummi- 
kopplung (4) ein Eiektromotor (5) installiert Nachdem 
die Mikrofaser (1) in die Probe eingetaucht ist (zeitiicher 
Ablauf: Punkt V3), wird der Motor (S) eingeschaket, so 
daB die Mikrofaser (1) wahrend der Analytanreiche- 

15 rungszeit zusatzlich um ihre eigene Achse rotiert Die 
Ergebnisse des erfindungsgemaBen Verfahren sind in 
Abb. 2 dargesteilt Dargestellt ist die GroBe der Peak- 
flache des a- HCH- Signals (Konzentration 1 u.g/1) in Ab- 
hangigkeit von der Analytanreicherungszeit (Minuten). 

20 Dabei wurde die Anreicherung sowohl statisch (d h. 
durch bloBes Eintauchen der Faser in die Flussigkeit) als 
auch mit zusatzlicher Rotation der Faser (neue Metho- 
de) durchgefuhrt. Wie der Abb. 2 zu entnehmen, fuhrt 
die zusatzliche Rotation der Faser zu einer Beschleuni- 

25 gung der Anreicherung und damit zu einer Verkurzung 
der Analysenzeit. 

Die Ergebnisse in Abb. 2 wurden mit Hilfe eines VA- 
RIAN-Autosamplers und der in Abb. 1 dargesteilten 
Vorrichtung erzielt Der Eiektromotor (5) wurde dabei 

30 an der oberen Fuhrung des Spritzenhalters befestigt 
Die Bestimmung der Peakflachen erfolgte mit Hilfe ei- 
nes SATURN II-Gerates der Firma VARIAN. 

Patentanspruche 
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1. Verfahren zum Ausfuhren der Festphasenmikro- 
extraktion bei dem wahrend der Analytanreiche- 
rungszeit die Mikrofaser mit einer frei wahlbaren 
Umdrehungsgeschindigkeit um die eigene Achse 

40 rotiert 

2. Verfahren nach 1, die sowohl automatisch mit 
Hilfe eines Autosamplers als auch manuell mit Hilfe 
einer manuellen Mikrofaserhalterung durchgefuhrt 
werden. 
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Hierzu 2 Seite(n) Zeichnungen 
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